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(57)Abstract 

In a process for applying substances to fibre materials and textile aibstrates from a fluid phase, in wfaich a supercritical 
fluid or a liquefied gas or gas nuxture is used as the fluid, the substances are dissolved in the liquid or supercritical fluid and, by 
altering the pxxycess parameters, are applied to the fibre matoial or the textile substrate and/or introduced into the fibre material 
or textile substrate. Materials are used wblcb modify the processing and/or utflisation properties of the fibre materials or textile 
substrates. 

^ Zosammenfassung 

Die Erfindung b^rifit cin Verfahren zum Aufbringen von Substanzeo auf Fascnnatcrialien und textile Substrate aus flui- 
der Phase, bd dem als Fluid ein iibeifaitisdies Fluid bzw. dn verflllssigtes Gas oder Gasgemiscfa verwend^ wird, die Substanzen 
in dem flOssigeai bzw. tlberkritischen Fluid gcWst werden und durch Veitodcrung der Verfahrensparameter auf das Fascrmaterial 
brw. das texdle Substrat aufgd^racfat werden und/oder in das Fasermatmd hrw. in das textile Substrat dngdjracfat werden, wo- 
bd ^kstoCTe verwendrt weiden, die die Verarbeitungs- und/oder die Gdwauchsdgenschaften der Fas^aterialien bzw. der 
textilen Substrate modifizieren. 
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Verfahren zum Aufbrinaen von Substa nzen auf Faser- 
materialien und textile Substrate 

Die Erf indung betrif ft ein Verfahren zum Aufbringen von 
Substanzen auf Fasennaterialien und textile Substrate 
aus fluider Phase, bei dem als Fluid ein tiberkritieches 
Fluid Oder ein verf lUssigtes Gas oder eine verfliissigte 
Gasmischung verwendet wird. Dieses Aufbringen wird im 
folgenden als ImprSgnieren bzw. Imprfignierung bezeich- 
net. Es werden dabei Substanzen verwendet, die die Ver- 
arbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der 
Fasennaterialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. Seiche Substanzen werden im folgenden als "Wirk- 
stoffe" bezeichnet. 

Anwendung fiber kritischer Fluide in dem Sinne, da3 Chemi- 
kalien (Wirkstoffe) auf ein Substrat aufgebracht werden, 
sind nur wenig bekannt. Hierbei handelt es sich \m das 
Aufbring n von Dispersions farbs toff en auf S3mthesefasern 
(DE-A-39 06 724) Oder von Wirkstoff n auf Thermoplaste 
(US-A-4 598 006). 
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L aufzuzeigea, das unter Verwendmg 6b.log.sch ^e- 

Game ve«<*iedenster und *ufi»c.ung »n.er 

Verweudung «be.:^itlschar .luide b^. 
ease »it Kirkstoffen taprSgaiert »nd d««.t dan Fase 

vrtinsoUte Eigenschaft zum Gebrauch uad/oder der Vera, 
beitung verleiht. 

zr>r Msung dieser Aufgabe dienea die Merteale des 
Ansprudis 1. 

Bei de» erfindungsge»SBen Verfahren haadelt es sich urn 
verwead».g iiber^itischer Fluide, auch als -sup«- 
teitische Flalde oder flberlcritisohe bzw. s»perkrxtxBd>e 
case- bezeichnet, bzw. von verflfissigten Gasen als Tra- 
gerBedinn. (Fluid) ftir den auf das Fasem>ater.^ bzw. 
L das tertUe Snbstrat aufzubringenden Haxtetoff. aus 
diese» «:Egermedin«. 18Bt sich der Wirlcstoff unter Vari- 
ation der verfahrensparameter (Druck, Te»peratur ) 
b^w in den jeweiligen FasermateriaUen bzw. te:ctUen 
S^;tr.ten abscbeiden. t»ter '^''-"^f ""^^^ 
sind solcbe, ursprflngUch gasfSnaigen oder fl«s.ig^ 
systeme zu verstehen, die durcb entsprechende imderong 
des iwcks und Snderung der Tei.peratar «ber ihren kri- 
tisohen Punkt gebracbt warden. Hier nehmen solcbe 
fluiden syste»e besondere LSseeigenschaften an. 

Das ziel der Erfiudung wird dadurcb erreieht, daB das 
°„ i^ragnierende Faser»aterial bzw. tactile Substrat 
in ein«. Druekbehglter mt eiixem Gas oder Gasge»isch, 
das auf Obertaritische Bedingungen gebracit wird oder 
verf Wssigt wird und das den Kirkstof f IBst, in Kontakt 
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gebracht wird, und daB durch Variation der Zusammer- 
setzung des Fluids die Wirkstoffe in b2w. an den zu 
behandelnden Fasermaterialien bzw. textilen Substraten 
abgelagert werden und ihnen damit die gewiinschten Eigen- 
schaften verleihen. 

Naeh dam erfindungsgemaBen Verfahren konnen alle tex- 
tilen Materialien verscbiedenster Konstitution effektiv 
mit Wirkstoffen versehen werden. Ein besonderer Vorteil 
dieser Verfahrensweise liegt darin, daB eine gewiinschte 
Endeigenschaft dem Textil, z.B. ein^r bereits koniek- 
tionierten Ware, " just-in-time" verliehen werden kann. 

Aus der Auswahl erreichbarer Effekte sind einige bei- 
spielhaft angefiihrt. So kSnnen klinstliche Duft- und 
Aromastoffe auf textilem Material aufgebracht werden 
(z.B. Duftnoten auf Seidenblumen ) . Es wird durch die 
erfindungsgemSBen Vorgehensweise an den textilen Mate- 
rialien eine Depdtwirkung fur den Wirkstoff vermittelt/ 
so daB fiber einen langen 2eitravun hinweg z.B. Duft- 
stoffe von dem Textilgut (z.B. Schals, Taschentficher) 
abgegeben werden kSnnen. 

Andere MSglichkeiten, den Komfort von Bekleidungstex- 
tilien zu erhShen, liegen in der MSglichkeit etwa in- 
sektenabweisende Mittel in das Fasennaterial einzu- 
bringen, was besonders fUr Freizeitbekleidung inte- 
ressant ist. Analog lassen sich XJV-Absorber am. Textil 
verankem. Dadurch etwa kann an Miitzen, Hfiten Oder son- 
stiger Freizeitkleidung ein gewisser Sonnenschutz ffir 
den Benutzer als auch ftir das Fasermaterial eingearbei- 
tet werden. Ein solcher lichtschtitzender Effekt kann 
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si^ultan mt einer Firbung durchgefOhrt werden. Hi^bei 
^irfct der Zusa« eines hydrophoben Lichtschutzm«e« 

sten gleichen verfahrensbedingungeu ein tieferer F«b- 
ton an der Ware erzielt wird. 

Barflbarhinaus lassea sich etwa Bakterizide und F^- 
gi^ide etc. aufbringen, was fUr den Exnsatz ^ 
'inischen Bereichen (Kliniien) genutzt verden ka^, 
derart etwa, daB varbandsMaterial u.a. sterU«xer^c 
Oder mit den HeilungsprozeB fSrdemden Wxrkstof.en be- 
laL werden. XbnXiches gilt ebenso far das ^fl>r^8- 
etwa antii^^cterieller WirKstoffa auf Wiscbtacb«: 
Vliase etc. In solchen FSUen to-t die schon be. ea- 
parf(taierung angasprocbene Depotwirtang 2U» Tra^- 
^schan Textil.e.ctor .?nnan analog etwa Antxfoul^g- 
^.ittel mlt Langzeitwirkung a. bzw. im I«ctxl veraniart 

werden. 

jas vortell des erfindungsgemSBen verfahrens ist anzu- 
fObren, daB die Wirkstoffe. z.B. SpinnprSparationen^ 
ScbUc;ten bzw. Avivagei,, in besonders gl-^^^ger 
yerteilung auf Fasermaterialien bzw. die t«ctxlen 
It»te a«fgabr«cht werden Kann, wodurch sich besonoare 
Verarbeit\mgsvorteile ergeben. 

Als weitere Vorteile sind anzusehen: 

_ daB bei dem erf indungsgemaBen Verfahren keiii 

Abvrasser anfallt, 
. daB bei verwendung von CO^ als Fluid das Floio 
toxikologisch und Skologisdi vBlllg unbedenklicb 

ist/ 

_ daB Fluid und behandeltes Substrat nach Be ndigung 
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des imprSgniervorgangs auf einfache Weise und 
vollstandig voneinander zu trennen sindf 
daB das behandelte Substrat aus dex 
erfindungsgemSBen ProzeB gebrauchsfertig erhalten 
wird, daJ3 z.B. keine Trocknung erforderlich ist, 
daB nach dem vorXiegenden Verfahren sehr kurze 
Behandlungszeiten resultieren, 

daB das Fluid regeneriert und in einem KreisprozeS 
zuriickgewonnen und wieder eingesetzt warden kann, 
daB fibers chflssig eingesetzte Wirkstoffe auf 
einfache Weise zuriickgewonnen werden. 

Ein ftir die DurchfOhrung des Verfahrens geeignetes 
J^paratesystem ist schematisch in der einzigen Fig. 
dargestelll:. 

In der schematischea Darstellung ist ein textiles Sub- 
strat 1 auf einer FSrbehUlse 2 in einem Autoklav 3 an- 
geordnet, in dem sich ein tiberkritisches Fluid befin- 
det. Der Autoklav 3 weist an seiner Wandung eine Hei- 
zung 4 auf . Im unteren Teil des Behfilters ist nnterhalb 
des textilen Substrats 1 ein Riihrwerk 5 angeordnet. 
Kohlendioxid aus einem Vorratstank 6 gelangt Uber eine 
Leitung 12, ein Absperrventil 7, einen Filter 8, einen 
Kpmpressor 9, ein Rfickschlagventil 10 in den Autoklaven 
3. An der Leitung 12 ist ein Manometer 14 mit einem 
Druckbereich bis 600 bar angeschlossen. Die Leitung 12 
und der ManometeranschluB sind an eine Eintrittsleitung 
16 des Autoklaven 3 angeschlossen. Die Austrittsleitung 
18 aus dem Autoklaven 3 ftthrt fiber eine Berstscheibe 20 
und ein Expansionsventil 22 in ein E^paneionsgeffiB 24. 
Ein typischer Betriebsdruck im Autoklaven 3 betrfigt ca. 
300 • 10^ Pa (300 bar). Der Autoklav 3 ist ffir inen 
maximalen Druck von 500 ' 10^ Pa (500 bar) ausgelegt. 
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^ folgendea verdea einige Ausfm.rung*eispUle 
erlSut rt: 

Dopragnierea von polyester (PES, »it Duftstoffen: 

5 29 g PES-E=htheitsgewebe verden auf die FHrbehttlse i= 
^:LLe. ge«ic.el. ..d de. ..to^av .,^ g 

1 ^o^-«i- fFa Hills) versehen. Es wjxd mit CO^ te_ 
r-C^.U^ -lliend unter «^ea auf UO -C und 
245 . 10= pa (245 bar) eine S«nde behaadelt. Nach aa. 
Lpandierea »ird das PESHSewebe kurz -it Bthanol ge- 
Sit. Das Gewebe entfaltet i« verscblossen^^^ 
„Lterhin den Duft des Kiechstoffes (s. a. D.fferen 
tialthenno-Analyse) . 

Impragnieren von Seide: 

2 8 g Hanlbeerseide, geelgnet zur Erstellnng von ktost- 
UcbL Bln»en wird analog zu obigem Beispiel ^rag- 
niert, aber nicht mit Ethanol abgewaschen. Das erhalte 
ne Gewebe duftet intensiv nacb Pbenylpropylaoetat. 

niprSgnieren von Polypropylen (PP)-Gewebe: 

M-Gewebe wird iM »utokl.ven »it Butyliydro^anisol 
(BHX), eine» Alterungsschntz, bei 100 -C ond 250 • 10 
pa (250 bar) CO, behandelt und anschlieBend SuBerUch 
Ethanol abglspUlt. (a>ro.atogr aphis che Malyse an 
E:*rakten derartig behandelter Materialien zeigt dxe 
Anwesenheit von BHa. an. 
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imprfignierendes Farben von Polyester (PES) -6 web : 

2 g Gewebestreifen aus PES werden mit Dispersionsfarb- 
stoff und 0,5 % Lichtschutzmittel UV-Absorber Eusolex 
(Fa. Merck) in den Autoklaven gegeben und 1 Min. bei 
300 • 10^ Pa (300 bar) bei 120 behandelt, wobei an- 
schlieBend der C02-Druck in Schritten von 5 • 10 Pa 
(5 bar) abgelassen wird. Die behandelten Proben zeigen 
neben einer hoheren Parbtiefe eine ym etwa 0,5 Einhei- 
ten verbesserte Echtheit im Xenonlichttest im Vergleich 
2u Ffirbungen ohne den Zusatz des hydrophoben Schutz- 
mittels. Das erhaltene geffirbte Gewebe zeichnet sich 
nach visueller Abmustemng dnrch einen tief eren Farbto?i 
aus, als ein ohne UV-iibsorlJer behandeltes Material. 

Iinpragnieren von Garnen mit Schlichtesiibstanz : 

4 g Baumwollgarn werden mit Silikonol, geeignet als 
textiles Schlichtemittel, in den Autoklaven gegeben und 

5 Min. bei 250 • 10^ Pa (250 bar) C02-Druck und 80 
behandelt. Nach Entspannen des Gasdrucks wie im vorigen 
Beispiel und Entnahme des behandelten Gams weist es 
eine gleichmSBige Auf lagerung des Silikonwirkstof f s auf 
und zeigt in Reibungsversuchen gegentiber dera unbehandel- 
ten Material ausgezeichnete Gleiteigenschaften. 
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1. 



2. 



3. 



4. 



5. 



verf ahren zum Anfbringen von Substanzen auf Faser- 
n^aterialien und textile Substrate aus fluxder 
pLse, bei de. als Fluid ein Oberloritisches Fluxd 
bzw. ein verf Itissigtes Gas oder Gasgemisch verwen- 
det wird, die Substanzen in dem fliissigen bzw. 
tJberkritischen Fluid gelost werden und durch Ver- 
Sxxderung der verfahrensparameter auf das Faser- 
n^terial bzw. das textile Substrat anfgebradx. 
werden und/oder in das Faserxnaterial bzw. xn das 
textile substrat eingebracht werden, wobei Wirk 
stoffe verwendet werden, die die Verarbeitungs- 
und/oder die Gebrauchseigenschaften der Faser- 
materialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. 

Verfahren nach Snspruch 1, dadurch gekeanzeichnet, 
daB als rloid Kohlendioxid eingesetzt wird. 

verfahren nach Ansprueh 1 Oder 2, daduteh gekenn- 
zeichnet, daB den Fluid Hoderatoren zugesetzt 

werden. 

verfahren nach einei. der snsprttche 1 bis S, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandelnden 
textilen Katerialien bereits konfektibniert sind. 

verfahren nach einem der snsprttche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandelnden 
textilen Materialien kOnstUche Blmen, oder 
Vli smaterial darstellen. 

verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 5, da- 
durch gkennzichnt, daB die einzusetzenden 
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Wirkstoffe aus den Klassen der Lichtschutzmittel, 
weichmachungsmittel , Hydropdiobieruiigsmttel , 

Schlichten, Avivagen, Prfiparationen, Flamir.schutz- 
' mittel, pharmazeutischen Wirkstoff en, Antistatika, 
Anti-Schadlingsmittel, Bakterizide oder Bakterio- 
statika, ParfUme, Klebstoffe, Geschmacks- und 
Riechstoffe u. dgl. sind, 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, dafi mehrere Wirkstoffe 
gleichzeitig auf die Fasermaterialien bzw. auf die 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

8. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 1, da- 
durch gekennzeichnet, daB simultan mit Farbstoffen 
auch Wirkstoffe auf die Fasermaterialien bzw. 
textilen Substrate aufgebracht werden, 

"9. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, daB durch Zusatz einer hydro- 
phoben Komponente zu einem dispersiojisfarbstoff- 
haltigen, fiberkritischen Ffirbebad ein farbver- 
tiefender Effekt an der so behandelten Ware er- 
zielt wird (Carriereffekt) . 

10. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 9, da- 
durch. gekennzeichnet, daB der Druck, bzw. das 
Volumen bzw. die Temperatur wShrend bzw. am Ende 
der Behandlung variiert wird. 

11, Verfahren nach einem der AnsprCche 1 bis 10, da- 
durch gekennzeichnet, daB die textilen Substrate 

in r Behandlungsdauer von ca. 1 bis 5 Min. 
ausgesetzt w rd n, und daB anschlieBend der 
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Gasdruck entspannt wird. 

12 Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Behandlung in einem Teinperaturberexch 
zwischen ca. 50 »C bis 120 erfolgt. 

13. verfahren nach Anspruch 11 oder 12, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Aufbringen der ^stanzen 
unter einem Fluiddruck zwischen 245 • 10 Pa (245 
bar) und 300 • 10^ Pa (300 bar) erfolgt* 
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